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Waschvorrichtung, ein Verfahren zur Aufreinigung eines Waschguts 
sowm die Verwendung der Waschvorrichtung 
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Die vorliegende Erfindung betrifft eine Waschvorrichtung, eine Reinigungsvor- 
richtung, eine Synthesevorrichtung, ein Verfahren zur Aufreinigung von einem 
Waschgut sowie die Verwendung einer Waschvorrichtung oder einer Reinigungs- 
vorrichtung zur Aufreinigung und schlieMich die Verwendung des durch die Auf- 
10 reinigung erhaltehen Zielpfodukts. 

An die Reinheit von in der chemischen Industrie hergestellten Produkten werden 
immer hohere Anforderungen gestellt. Dieses gilt insbesondere fur die sogenann- 
ten Feinchemikalien oder Pharmaerzeugnisse, die in vergleichsweise kleinen 
15 Mengen hergestellt werden. In jungerer Zeit ist gleichfalls der Trend zu immer 
hoheren Reinheitsanforderungen auch bei ChemikaHen zu beobachten, die in sehr 
groBen Mengen hergestellt werden. Bei diesen Substanzen handelt es sich meist 
urn Ausgangsmaterialien, die in der weiteren Synthese von Massenpolymeren 
verwendet werden. In diesem Zusammenhang sind beispielsweise Acrylsaure, 
20 Methacrylsaure, Styrol, Acrylamid, Caprolactam, Naphthalin, oder Phenol zu 
nennen. Die hohen Reinheitsanforderungen gelten insbesondere dann, wenn die 
aus diesen Ausgangssubstanzen hergestellten Produkte im medizinischen, Le- 
bensmittel- oder Hygienebereich eingesetzt werden. Beispielhaft fur die Anwen- 
dungen im medizinischen und Hygienebereich seien im wesentlichen auf teilweise 
25 neutralisierten vernetzten Polyacrylsauren basierenden absorbierenden Polymere 
genannt, die sowohl im medizinischen als auch im Hygienebereich in Form von 
Wundauflagen bzw. von Windeln zur Absorption von wassrigen 
Korperflussigkeiten eingesetzt werden. Im Lebensmittelbereich werden 
beispielsweise bei der Trinkwasseraufarbeitung Flockungsmittel eingesetzt, die 
30 auf Acrylsaure oder Acrylamid oder beiden basieren. 
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Eta anderer Grond fit die Remhertaanforderongen an Ansgangsstoffen fflr Poly- 
.nerisanonen is,, daas dieae Polymerisauonen wesemlieb kon«rollierter ablaafen, 
wenn die eingeaetzten Monomere in bober Reinheit vorliegen. Anf drese Werse 
konnen die Molekntagewichte nnd Molekmargewiebtsverteilnngen, dm maBgeb- 
5 Uch aind Sx die Eigenaehaften der ana dlesen Monomeren syntbedsierten Polytne- 
re, besser gesteuert werden. 

Ein weiterer Aapekt in dem hn indnsniellen MaBsUb hohe Reinbeiten gefordert 
werden, iat das Gebiet der Abwaaseranfarbeitang Bedingt dnrcb die Tataaebe, 
„ daas oxganiaebe Losemittel znnehmend mehr dnreh Wasaer- oder waasrige Lose- 
notm, bei der Teebniaeben Symbese era** werden, ffihr. dazu, dass Abwasaer 
von Symneseprozessen in tamer grofieren Mengen anfallen. Das Gebo. dea Um- 
wel.senn.zes foxdert jedoeb, daaa dieae Abwaaser mogtiebst voting von den 
' Prodnkten nnd Nebenpxodnkten der emapxechenden Symbese, in denen das Was- 
15 serais Losemittel eingesetzt wnrde, befieit werden. 

A ueh ta Lebensmitteibereieb steigen die Anfoxderongen an die Reinbeit der fflr 
aen Verzebr besttamten Prodnkte tamer mebr. Dieses gilt insbesondere be. der 
Konzentratnexstellong. Zndem iat btazo der Bedarf an preiswerten nnd das Le- 
20 bemmitteisehonendenKor^trationsverrahrenhoeh. 

Oleiehfalls werden aofgrnnd der teebniseben Weiterentwiektong von Heiznngen, 
Sbahltriebwerken nnd Verbrenznmgsmotoren znr Leistnngs- nnd Abgasoptmne- 
rung der Einsate immer reinerer Kraftstoffe notwendig. 

Bei der Symbese einer ehemischen Verbindung Oder bei der Gewinnnng enter 
Snbatanz ana natSrliohen Vorkommen Silt diese gewtaschte Snbstanz jedoeb 
oblienerweise nieht als Reinprodnk, an. Vielmebr entsteh, bei der Syanrese oder 
bei der Gewinnnng einer Snbstanz ana nattrliehe Vorkommen ein Vexbindnngs- 
30 gemisoh, dessen Ten die gewnnsehte Snbstanz neben Vernnreinignngen wte Lo- 
semittel, Ansgangspxodnkte nnd Nebenprodnkte Oder nnerwunsehte Isomere ent- 
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halt. Zur Abtrennung der gewunschten Substanz von den Verunreinigungen wer- 
den im industriellen MaBstab haufig destillative Trennverfabxen eingesetzt, die 
jedoch mit einem hohen Energieaufwand verbunden sind und im Fall von ther- 
misch sensiblen und meist reaktiven Endprodukten zu einer Ausbeuteverminde- 
5 rung fiihren, da die gewunschten Produkte auf Grand der vergleichsweise drasti- 
schen thermischen Bedingungen sich weiter umsetzen. 

Handelt es sich bei der gewunschten Substanz urn eine kristallisierbare Verbitt- 
dung, die nach dem Syntheseprozess in einem flussigen Verbindungsgemisch vor- 

10 liegt, so bietet sich die SchmelzkristaUisation als ein moglichst schonendes Ver- 
fahren zur Reinigung der gewunschten Substanzen, d. h. zum Abtrennen der Sub- 
stanz aus dem flussigen Verbindungsgemisch, oftmals als „Feed« bezeichnet, in 
dem weitere Nebenprodukte gelost oder als Flussigkeit vorliegen, an. Dabei wird 
die gewunschte Verbindung als Feststoff aus der Flussigkeit auskristallisiert, an- 

15 schliefiend der kristalline Feststoff von der restlichen Flussigkeit, die allgemein 
als Mutterlauge bezeichnet wird, getrennt und wieder aufgeschmolzen. Die 
Schmelze wird dann als gereinigtes Produkt abgemhrt. 

Aus dem Stand der Technik sind als iibliche Verfahren zur Kristallisation die sta- 
20 tische und dynamische Schichtkristallisation, bei der die zu isolierende Verbin- 
dung an feststehenden, gekuhlten Flachen abgeschieden wird, oder die Suspensi- 
onskristallisation, die auf dem Wachstum von Kristallen in einer Suspension be- 
ruht, bekannt. Die Suspensionskristallisation weist dabei gegeniiber der Schicht- 
kristallisation den Vorteil auf, dass diese in einem kontinuierlichen Prozess 
25 durchgefuhrt werden kann. AuBerdem ist die Reinheit der Kristalle auf Grand 
ihrer vergleichsweise langsamen Wachstumsgeschwindigkeit in aller Regel sehr 
hoch. Gleichwohl kann trotz der langsamen Wachstumsgeschwindigkeit iiber die 
Suspensionskristallisation ein hoher Produktdurchsatz kontinuierlich erzielt wer- 
den, da der Kristallisation in Losung eine vergleichsweise groBe Flache -namlich 
30 im die gesamte Kristalloberflache aller Einzelpartikel - fur das Kristallwachstum 
zur Verfugung steht. Folglich stellt die Suspensionskristallisation ein sehr wirk- 
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m und kostengbnstiges Verfabren - *— g bober Reinbeilen bei einem 
Zielprodukt da. 

Auf Grund des gegenuber dar SebicKkristallisabon ver^eiebsweise langsamen 
5 Wilaisrtums der Kristalle werden die in der Flussigkeb befindlichen Verunreim- 
gvmgen weitestgebead nicbt in den Kristall eingebaut und in der Mutteriauge zu- 
' I^eiben. Berei.s in einem einsbmgett Krislaffisattonsprozess werden rn der 
Regel hoebreine Kristalle der gewtoachten Verbindung erhalten. 

10 Ei n welter, fur die Reinbeit des Endproduk.es wiobbger Sebritt M die Abtren- 

10 nrn »o» Kri,talle von den anderen flussr- 

nnngderyonderinderS^pensronbenndlicbenKnstallevono 

gen Bes.and.eita der Suspension, die meist Verunreinipmgen und dre mobt 

erfo.gt meis. dnrob einen FesuFlusstg-TYennprozess. Dieser Treunprozess kann 
I5 rlnrebrabangablanfen.wob.^b.der.e^S^*^ 
eine sogenannte Wasebkolonne als Waaebvorriobtung verwende, wrrd *«« 
d eraru g en Wasebvorriebbmg wird eine in einem Kais.albsa.or erzeugte Kn^ 
susp enL eingelebe. und die ^suspension unler Ausbildung euros KnsfcU- 
JL verdiebta Eine Wa S e,»ei, vorzugsweise die Sehmelze aus *»-* 
20 gesebmolzenen Kris^len aelbs, wird inr Gegensttom durob dreses Kns.aUbett 
geleitet. 

Zur Ausbildung dieses kompak,en Krislallbebs werden untoemedMre Memo- 
a. eingese*.. So besobreibt US Re. 24,038 eine gravimebascb arb«*nde 
25 Wasebko.onne, der eine Krislallsuspension in einen, oberen Beaercb d« Wa^h- 
fcoionne eingeffibr. wird und des Knsttdlbett slob auf Grund euros Sedrnrenta- 
^zJ ausbilde, Bei derarbgen Kolonnen besleb. jedoeb die Gefabr dass 
JTta Laufe des Sedimentabonsprozesses verUkale Karrale ausbilden, nr denen 
eine Ruekvermisebung der Mutterlauge Oder der KxistaUsuspension nn« ft. 
30 Waschfliissigkeit auftritt. 
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Wie de os « - — - --j^: 

M dass die Ausbildnng von verbkata ^ ^ 
..• ,w DerarSge Mhrweto sind jedooh nut dem Nacbteu vereun , 
hindert. Derainge vtwbdlbetts auftritt, die sich 

5 aundder Rutabewegong eme Ven«rbetog des Knsullbelts 

nacbteUbaft auf dieTVennleUbmgder Waschvomohmng — 

. 4 ssssrs: 

1 -am HP 0 920 894 Al dutch einen semipermeable Stempel erzeugt,. aer 
Druck wird m EP 0 920 W a AirrWSssie ist In DE OS 28 00 540 

die fliissige Phase der Kristallsuspension durchlassig xst. in u 
d ei!^ldes F5rderelement, das sen—tig ausgebildet * als MaB- 
^ em , Kri^e ^ Ausbildung des Kristallbetts emge- 

15 nahme zur Kompaktierung der Knstalle zur a 



setzt. 



20- 



25 



• rf™ Kristallbett verdictateten Kxistalle wieder zu vereinzeln, « sie 

i B ;irr— . * d^ — — . -* 

™ 02 AX eine da, Anfbaafron. gegenbbeniegend angeordnetes roberen- 
DE 100 39 ai Rotormesser oder 

des Abtragwerkzeug vor, bei dem es sreh m der Kegel urn 

einenSchaberhandelt. 

8em ™ "die n* dl Einbau diese, bewegH*en Tei.e in die Waseb- 
T tfauT;. ein erbeblicbe, WartungsanfWand e^rderHcb. Die War- 

inriS^i* * <« — ** rcgeimaBig dazu - d T 

tung der bewegiicne ausge baut, gereinigt, ausgebes- 

Retrieb der Waschkolonne eingestellt, diese Terle ausgeoa s e 
Betneb der was „^ re r Nachteil stellenbeweghche Telle m 

sert oder ersetzt werden mussen. Em weiterer Nacftte 
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der Wasobkolonne insbesondere M der Aufreinigung von reaktiven Substanzen 
dar So hit beispielsweise bei der Aufteinigung von Aerylsaure im Berereh der 
Dichtungen der Wellen der bewegliohen Teile oftmals eine unerwunsotate sponta- 
„= Polymerisanon auf, die dazu AM. dass der Bebieb der Wasobkolonne ernge- 
5 stem, die entstandenen Po.ymere entfemt und das bewegliohe Teil ausgebaut, 
repariert oder ersetzt werden muss. 

Z„dde S «Frage S .eUoo g i S lau S DE37 86471«eineWasehkolonnebeta n ^e 
ta Bereioh des Knstallbetts keine bewegliehen Teile aufweis, Weitertan offen- 
,„ bart DE 37 86 471 T2 verschiedene Wsungsansatze, das Verstopfen oder Blookre- 
„ dex Einfuhrungsoflhung zn verringern oder gar zu venneiden. Diese Losnngs- 
ansaue berueksiehugen jedoeh nieh, die komplexen snSmungsmeehanrscben 
Verhitensse, die in dem Kristallbett und der Kriatallsuspension sowie dem Uber- 
^gsbereieh zwisehen K^lsusporsion nnd Kristallbet. hensehen. Drese 
15 VerhBtnisse werden in Effect of Compressibility on Performance of Hydrate 
WasH Colons, L. van Oord-Knol, O.S.L. Bruinsma, PX Jansen, AlChE Journal, 
July 2002, Col. 48, No. 7, Seiten 1478ff und A general Control Svategy For Hy- 
draulic Packed Bed WasH Columns, W. Jansens. O.S.L. Bruinsma, O.U. van 
Rosmalen, R. de Goede, Trana JohemE, Vol. 72, Par. A, September 1994, Serten 
20 695ff als bedeetend for den zuverKssig» Bettieb von Wasehkolonnen besehne- 



ben. 



25 



Allgemein liegt dieser Erfindung somi. die Aufgabe zu Grunde, die sieh aus dem 
Stand der Teebnik ergebenenNacbteile abzumildem oder znuberwmden. 

tnsbesondere begt eine erfindungagemane Aufgabe darin, eine Wasehvorriomung 
zur Verfugung zn steUen, die bei geeigneter Trennleiatung mdgliehs. kostenguns- 
tig und einfach herstellbar ist 
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Zudem liegt eine erfindungsgemaBe Aufgabe darin, eine Waschkolonne zur Ver- 
fugung zu stellen, die ohne weiteres fur den grofitechnischen Einsatz einem 
Upscaling unterzogen werden kann. 
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Ferner liegt eine erfmdungsgemaBe Aufgabe darin, eine Waschkolonne zu schaf- 
fen, die vergleichsweise lange Standzeiten hat, die insbesondere nicht durch zu 
haufige Reparaturarbeitenbedingte Ausfalle unterbrochen werden. 

Zudem besteht eine erfindungsgemaBe Aufgabe darin, ein Verfahren zur Aufrei- 
10 nigung eines Waschguts zur Verfugung zu stellen, das neben einer angemessenen 
Trennleistung einen moglichst kontinuierlichen und unterbrechungsfreien Betrieb 
gestattet und damit fur den grofitechnischen Einsatz besonders gut geeignet ist. 

Die vorstehenden Aufgaben werden zum einen durch den Gegenstand der.nach- 
15 folgenden Hauptanspriiche und sich aus den Unteranspriichen ergebenen Unter- 
kombinationen gelost. 

Weiterhin werden die vorstehenden Aufgaben gelost durch eine Waschvorrich- 
tung, aufweisend 

20 . emenErstenBereich,dememWaschgutzugefuhrtwird, 

einen Zweiten Bereich, in dem das Waschgut gewaschen wird, 
und 

einen Dritten Bereich, in dem das Waschgut aufgeschmolzen 
wird, sowie 

Stromungswiderstand, der zwischen dem Zweiten Be- 
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einen 



reich und dem Dritten Bereich vorgesehen ist. 

Zudem betrifft die Erfmdung eine Waschvorrichtung, aufweisend 

einen Ersten Bereich, dem ein Waschgut zugefuhrt wird, 
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- einen Zweiten Bereich, in dem das Waschgut gewaschen wird, 
und 

- einen Dritten Bereich, in dem das Waschgut aufgeschmolzen 
wird, sowie 

5 - einen Stromungswiderstand, der zwischen dem Zweiten Be- 

reich und dem Dritten Bereich vorgesehen ist, 
wobei der Zweite Bereich mindestens teilweise aus einer Saule gebildet wird und 
wobei diese Saule einen Durchmesser von mindestens 300 mm, vorzugsweise 700 
mm und besonders bevorzugt 1000 mm aufweist. In der Regel ist der Durchmes- 

10 ser mit 8000 mm begrenzt 

Durch diese Deminsionierung des Zweiten Bereich wird der komplexen Stro- 
mungsmechanik des in der Waschvorrichtung bewegten Waschguts in vortexlhaf- 
ter Weise entsprochen. 

In einer Ausfuhrungsfonn der erfindungsgemaBen Waschvorrichtung ist es bevor- 
zugt, dass der Stromungswiderstand urn eine zentrale Langsachse des Zweiten 
Bereichs drehfest vorgesehen ist. Es ist darviber hinaus bevorzugt, dass der Stro- 
mungswiederstand ortsfest zwischen dem Zweiten Bereich und dem Dritten Be- 
20 reich vorgesehen ist. Besonders bevorzugt ist es, wenn der Stromungswiederstand 
ortsfest zwischen dem Zweiten Bereich und dem Dritten Bereich fest mit dresen 
Bereichen verbunden ist. 

ErfindungsgemaB ist als Waschgut eine Kristallsuspension bevorzugt. Eine derar- 
25 tige Kristallsuspension besteht zum einen aus Kristallen und zum anderen aus 
einer fliissigen Phase. Es ist bevorzugt, dass die Kristalle zumindest 50 Gew.-%, 
vorzugsweise mindestens 75 Gew.-%, weiterhin bevorzugt mindestens 95 Gew, 
% und besonders bevorzugt mindestens 99 Gew.-% sowie dariiber hinaus bevor- 
zugt mindestens 99,9 Gew.-% aus nur einem Zielprodukt bestehen. Grundsatzlich 
30 kann die erfindungsgemafie Waschvorrichtung zur Au&onzentration und zur 
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Fest/Flflssig-TreDnuilg eingessfct werden. Hie*ei tan das 2W^d* — * 
« W— . Monomere, MM* - 



re sein. 



10 Caprolactam,Fettsauren,r nioWorbenzol P-Xylol, PhthaHd oder 

jeweils deren Denvate oder jeweils aeren o 
Hydrazin oder Diesel bevorzugt. 

weiseadeorgamscheVetbtodxmgenmttzweilnsZOKohlenstolten 
r2lL *e Doppelbindnng anfWeisende organise Veromdnngen nn< 

. t z^ammenhang kommen msbesondere Syn- 

c,mtv,^en abzutrennen ist. In diesem zusarnmemuu & 

tTvLug-eise Acrylsan*, MteX** Scrota ode, M«t, » 
gen, vorzugsw nder Acrvlsaure besonders bevorzugt 

nennen, wobei die Synthesen von Acrolevn oder Acryis 
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Wam Waaebgnl * Gemisch einer fasten nnd einer ^ 
Beispiel der ^suspension vorHegt, is. . bevorzugt, das, d.e tad. d» 
isile gebildete feste Phase einen Anteil im Bereicli von 10 bis 80 Gew.-%, ev0 *" 
l 5 bis 60 Gew,% nnd nariiber hinans bevorzogt 20 bis 40 Gew.%, ;eweds 
s blga.a^das^Wasc^bzw.^^gasa.teK^^b. 

« Weiterhin weist das Wascbgut eine nussige Pbase anf. to oberen WH- 
Zwe i,en Bereicbs weia. diese nussige Pbase vomehmUch erne aus den a^ 
^oizenen Kriaallen amende Waschuu^ei. auf. - 
Zweiten Berths, vor^ugsweise bn Bereieb der Fes^uss-g-Trennvo^, 
„ uberwiegt in da, Mssigen Pbase die ans der K—dnng in emeu, . — 
^ stammende Muueriauge, die Uber die PestMussig-Trennvcnchtung abge- 

leitetwerdenkann. 

Weilerhin ist es bevomrgt, dass das Waseh^ vorsugsweUe die 
15 1 eine Vistosi* von < 250 mPas, vorzugswelse < !00 mPas nnd besondera 
bevorzug.< SOmPas.besummtnaehDm 53019 ISO/ISO 3219, ao^st. 

Ween das Waseh^ * Kristaflsuspension vorlieg,, ist es bevor^gt, dass die 
KristaHe einen mitderen Durchmesser von hoebstens 1500 v», vom.gswe.se nn 
20 Bereieb von 50 bis 1000 m, weiterhin bevorzug. im Bereieb von 75 bis 500 pm 
md fcrfber binaus bevorzugt nn Bereieb von 100 bis 250 nm a«« Der 
HUtUere Durchmesser wird anband von 500 zufallig ausgewahhen KnstaUen der 
^suspension bestimmt. Die GroBe eines MsfcUs is! da, 
^oBteo Unge eines Rristalls nnd der » der groBten LSnge reehwudrehg » deren 
25 Mitte gemeasene D-d— des einzehren KristaUs. 2* Bestbnrnung^ra^an- 
- nnd Durchmesser wird Bildanalysesystem, bestebend ans emem Lrehtnukxo- 
m rrn Kamera urid einer PC-Auswerteeinheit ein- 

skop mit einer angeschlossenen CCD-Kamera una 

gesetzt, wobei eiu PC-Programm der Firma Soft Imagmg Systems (SIS, V3.1) 
eingesetzt wird. 



30 
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„ ^ Zwe^ Bereich eta D- «— ^ 

• . n his 10 bar und besonders bevorzugt 1,5 us / °<"- 
3ugsws.se 0,5 tas ° J" te voretehend gaBn »te Druok hoher « 

kann. Weiterhin ist es bevorzugt, a<** 

. ■■ ^A^vlsaurebeiuhalteadenKristallsuspensiottdie 
SO Uegt W**«- « — !££L W — 90 

k— n :itz ~— - - - 



KristaUe. 
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BMOnderS T* £ Beretah des ta VCT ^ iCh » 



her. 
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Arrvkaure- oder Acrolein-Synthese, 
Bei der ^ U ^^^^^^^^^^^^^^^^te^^^^ die KristaUsuspension bil- 
vorzugswaseausderAcrolemS^ . vorzugsweise Hastens 99 

d enden WasscMstalle — st 9 A J ^ 
Gew.-% und besonders bevorzugt imndestens 99,9 Gew. 



dieKristalle,ausWasser. 
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reich, dem eta Waschgut ^gefitat wtfd, d. OB. g 

vo^seetae*^^^-^ ^ 

redmdart emgesetet Dieses empt. ^ 
gutre aktiveVert,ind»nge 0 beirfBltet.Aufd>ese We.se kann 

& UL 1 r , warden wenn erne der menreren 

findungsgemaBen Waschvorrichtung fortgesetzt werden, w 
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Fordervorriebtungen beispieisweise durcb eine ungewoUte sponge ^ 
L dieser reaMven Verbindnngen, ansfii,. Die Reparatnr der -^.=nen Fox- 

siohauBerhalbderWaschvorrichtongbefindet. 

5 Ms Fdrdervorricbtungen * erfadungsgemlBe Waschvorncfctong J™ 
*L Faebnrann geei^en » - M " *" 

,„ Te2I Znde. soiUcn die Fordereinricbbangen dnrcb ernen nrogHebst p—- 
' ^BeMebzu^ag.ieb.we.gS—d.^bet.^.^ 

p^donsam," wird versunden, dasa der Dree, dea F6« am Anagaag £ 
Lenninels nm weniger * 0,5 bar — . V- diesem Hudergrnnd srnd *e 
Lnuieriieb arbeiienden Scbneo.eofdrderpun.pen nnd Drebkolbenpumpen, 

2 mi— 2-faebe dea mi«.eren Oder Mebr.co.ben- 

iLrpnnrpen gegendber dia— erbeb 

^^^^^^^^^ 
to erfindnngsgemlBen Waaehvorriebdmg vcr dern Ersten Bere-ch der nnndes 

Z* daa pn—rnre Fordermi«e. vorzngaweise eine Forderscbnec.ee anf- 



weist. 
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Der Zweite Bereich der erfindungsgemlBen Waschvorrichtung, in dem das 
Waschgut gewaschen wird ist allgemein so ausgebildet und ansgestaltet, dass das 
WascC sich in diesem Bereich m6ghchst frei von Irfioniogenitaten nnt mog- 
lichst laminarer Stromung bewegen kann. 

Bs ist bevorzugt dass sich beim Betrieb der erfindungsgemaBen Waschvorrich- 
Es ist bevorzugt, a befin det. Die Aufbau- 

tung keine Aufbaufront in dem gesamten Zweiten Bereich ben 
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Q llcnen sion zum KristaUbett und ist 
d arch eraea re.a«iv abraptea Aasueg dea **** ^ 

,—et. OarSbe, «- - « * *- «- B«* 

toneswmiBffi Waschvorrichtuag die Aufbaufroat Sim m 

- . cc hei einem rohrenformig ausgestalteten Zweiten 

Bereich die Lange der ^ ^ ^ ^ der Quersdmit t der 

facheundbesondersbevorzugthochstennacn & 

10 in dem Zweiten Bereicb eingesetzten R6bre. 

. . - e^dungsgemaBen Wascbvorricbtung, in dem das Wascb- 
Der dritte Bereicb der erfindungsgem 

* v wird ist vorzugsweise so ausgestaltet, class sicn *. 

der Zweite Bereioh .st auch da Dntte Ber AusfiBmmgsform des 

^b des Dritten Beteichs. Fernet siad Korabiaatroaea dreser ber- 
20 eleareare roaerhalb des Drrrter, Amfflteun gsfo«ra der 

erfindungsgemaBen Wascbkolonn ^ ^ 

" ^ h ^rtei bl ders earpSrrdbcbea a*—*"-* * °" 

""rr— I. WarraLaragaagsfladrea des Aufscb^rzwarraetau- 
berfl achea,emperatar de. — ^ ^ 

sehers vorzugsweise maximal :> v_, vux^ & 

^raL^^C.berderaScbrae^desZtelproda^h* 
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- ™derstand ist so ausgebildet und ausgestaltet, dass dieser zunachst 

d,e m den, Waacngut b ^ Verdioht ^ g m 

^er Suspension, verdtcntet, oh» > ^ * ^ ^ 

Sttfmungawiderstand verstopfen. »-* „ Feststoffe des 

^ Pmtntt in den Dntten tfereicn 
Waschguts zum bintrra m 

tog erStgt erfindungsgemin durcn den Stromungswrderstand. 

* a* PrfindunesgemaBen Waschvorrichtung ist es 
GemaS einer Ausfnhrungsform der erfindungsg 

, a„ stromungswiderstand einen durch eine relative ir 
10 bevorzugt, dass der Stroma vorzugsweis e im Bereich von 20 bis 

s— che im Berercn „ , 6Q % bezogen auf die Ge- 
80 % und beaonders bevorzugt im Bereich von 
satttfltche dea Slromungawiederstanda, gekennzeichnet ,at. 

■ „ ^- daas in dem SWmungswiderstand vorgesehene Off- 
15 Weitermn .at es bevorzu* ^ ^ ^ 

nro gen einen Queracmuttim Bereich von , 0 bis 20 „ 

reich von 5 bis 25 mm und binders bevorzugt <m Bereroh 

aufweisen. 

. a c in der erfmdungsgemaBen Waschvorrichtung der Quer- 
20 Es ist bevorzugt, dass m der emnaung e 

schnitt der mindestens einen Offhung variierbar ist. 

u dass die Wandungen der Offhungen mit einer Flussig- 

keitzurVerbesserunguci D „„v,ildeL tim diese zu Be- 

25 denWanaungender^ungwirdmerzuemFmrr^^ 

n etzen und das Annaften der Kristalle vermmdem ^ v«^ 
s ,ebt vorzugsweise vornehmlich aus ^ 
in dem Shomnngswtdera^d vorgesehene Herzvotrrchmng aufg 



wird. 
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Diese MaBnabmen erlarben beispielsweise Droekscbwankongen to deto Wascb- 
^ insbesondere to den. KriaaHbeu, ana^gleionen - «- *~ von Ver- 
stopfungen vorzubeugen. 

5 etoer An«onn atod diese Oftonngen nto etoe, ^v— 

Ble.de ansgestoUe.. GenraB etoer anderen Ausfflhrungsfonn wd dae Vanrerb* 
« des QoLbntos der Of^g dadnr* bewe« to dean daa S^nrnng, 

' U, ana etoer Oflhnngen aofweisenden ersten Ptone und ■» 

widersianu at Jeofails Offhungen aufweisenden 

drehbar zu der ersten Platte angeordneten, ebenlalls unn g 

10 zweiten Platte besteht. 

OexnaB etoer weiteren AusMunngsfcnn kann die nnndeatens etoe Offnnng des 
Srromungawideratanda dure* Srreben etoes Gtoers gebflde, warden. D e S,»ke 
L SlroLgswiderslanda kann dadmcb vaxii*! warden, to denr »- 

15 Lr^erbewe^.— ^"^^^T^ 
Verscbieben die to den Oittern auagebildeten Oftoongen mebr oder wenrger stark 
dnrch Strebendea jeweils anderen Gitters aberlagertwerden. 

Weiterbto kann es to der edtodnngsgemlBen Wasebvorrictong bevo-gt * 
20 dass die flossige Pbase des Wascbgnts, b^ieiswerae anfgesenmo^e KnalaHe, 
t ier daa Wasebgu. bildeaden Kristonsnspension ans der rntodeslena e^ren 
Bobmng des — kann. Mi. dieser Ma^ekann 

dem Verstopfen der in dem Stromnngswiderstand vorgesebenen Ofmongen vor 
w L> nnd die Trennleiatong der Wascbkolonne erbdb, werden. Prese 
25 Lbnnrgenstodvor.ngsweiaekietoeraisdernriMereKns^nrebnres.er. 

Feaner is, ea to etoer Ansfitomngafonn der erfindnngsgemaBen Wascbvornchtong 

„ 10 ganger 1st, als der dem Drtoen Bereicb aagewandle P -Q„erscbrn«. V«- 
30 ZJL atod die Sfmuogen koniseb ansgebi.de.. Ancb diese M^nabme b«gi 
der Verstopfcng der Oftonngen nnd damit dea Stoimnngswiderstandes vor. An- 
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10 



erleichtert diese MaBnahnre den Aofban einea nuchal 
Lllbens. Hierbei * es besonde^ bev^ dass die denr Zwerten B«* 
mge wand t e Flache das S.ro.nongsv.ders.ands Iconvexe Vernetagen ^ 
yon denen die Offimngen ausgehen. 

Es ist ^ bevorzngt, dass die erfindnngsgem.Be W-™«<£^ 
sch en denr Ersten Bereich »d *m Zweiten Bererch erne Fest/Flossrg 

ein FiHer, nail - ^ ^ 
* Weilerhin ist es bevorzng, dass die Konzenlrahon des Zreiprodnte » 
n^ta. vorzugsweise geringer i* ais die Ko—on des 

^odutts in a. Flnssigen Phase ta Ersten Bereich. Zndeor ist es bevorzogt, d^s 
die Konzentration des Zielprodtto to Drit.ee Bereich grdBer * » Zwerten Be- 
reich ist. 

Ah geeignete Filter konnen diejerdgee Fihermateriaiien eiegesetzt werden, die 
I S*** aufWeisen, die kleiner ist ais die mitdere TeilchengroBe der » 
Z Wasc^rt oe^tetee fasten BestandteUe. Es ist bevorzng., dass dre nnttlere 
PorengroBe der Filtennatenalien ta Bereich vo„ . his 1 000 ^ 
Bereich von 50 bis 800 pm and hesonders bevorzng. im Bereich ven 100 bra 500 
„ ^ liegen. Geeignele Filtemraierialien sind enter anderem Drabser, -gewebe, - 
gelege oder -gewirke. , 

tasofern ist es in der erfindongsgemlBen Waschvorrichtung bevorzogt. da. der 
PiUer in einer an den Zweiten Bereich sich anacblieBenden Wandung auagebdde. 
25 ist Zndem ist es bevorzngt dass die Wandun fc in der der Filter 
" nn. einem Winkel a h» Bereich von >0 end «T, vorzogsweise von 11- JO 
1 bevorzng, von 15 his «• end hesonders bevorzng, von 10 his 30» Oder 5b,s 
1P bezogen anf die dnrch die Stronrnngsrichtung des die Waschvomchtong 
te^stronrenden Waachguts gebildeten Achse in der Waschvorrichoang angeord- 
30 net ist. 
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benkristaller genannt. 

demErstenBereich 

einerWaschvorrichtung, aufweisend 
• . einen Ersten Bereich, dem ein Waschgut zugefubrt 

wird, 

. ^ZweitenBereich.tadcmdasWaschBa.gewa- 
schenwird,und 

emea Drmen Bereich, in dem das WascUgu. aufge- 
schmolzen wird, sowie 

etoen Sttomungswiderstand, der svnschen dem Zwei- 
20 " Kn BereictunddemDrinenBereichvorgesehen a st', 

oder 

dermeinemderexfindm.gsgemaflenWasehvome^S 
totmlleitendvemm-denmkristalleizeuger. 

, ^^AusnmrmgsformdeterfindmgsgemaSenRemigungs- 

:::rr — - ~ - ^ was,— * 
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, • • 1 ™- Reifims oder 2*ur Homogenisierung der 
Verweilzeitbehalter beispielsweise zur Reitung oaer 

Kristallsuspension vorgesehen sein. 

CenrSB enrer — der — ^ d ~™: 

tt ennten Mutterlauge in die KristaUsuspens.on vor . Dreses *"* 
vOrzugsweise nach der Fdrdervorneh^g and besonders bevorzng. aw,scnen 
dervomchtongond Fest/Flussig-Tremrung erfolgen. 

aufgesehmolzenea Reinprodute in den Dritten Bereich vor. 

Mem we,, eirre andere Au^gsfomr der ^^^^ 
15 vorrichtong eine zumindesr .eUwdse Rneknihmng des » dea, Dntten Bere.eb 
aofgesehmotanen Retaprodnto in den Stromungswiderstand vor. 

Femer wds t eine Weitere Ausfubrungsfomr der erfindungsg^en 
B^gs— g eine .omindes, teiiweise RUo^g dea ****** 

VerwirbetangderindenrDn^BereicbvorbandenenKns^eerzeagiwnd 

K e in der Reinignngavorriohnnrg vorgeaebenen Haaptsrrome, Ru«en 
S0 wie die Variiernng der Ofnungen des Stronrungswidersands iassen srcb anMnd 

st andsn_ter an mindeslens einer SteUe gewonnener Daten ,eue m . V - 

Konssymetrisohen, Kristallbetts angeordnet. Diese Steuerung 01 
Zr6gH^glei^igenWaaoh^nndeine m 5^chsthoneW^ 

30 CI Leien Dieses erfbig. insbesondere durcb die Ober die Tenrprabnnres- 
s nng ges.eue«en Haoptstronre and Rucafibrungen, uber die dre Posrbon der 
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Wasonfront werden Aullerdem iassen ^ so die D»*-* 

L in der Wasebkolonne regeb, Einzeiheiren bierzn -geben SI oh ans DE 100 
I, ^aTdE 100 36 8S0 Al ond ana DE .00 36 8*1, deren *b* — «- 

aung der Position der Waachftont vermieden. 

Femer is, es ernndnngsgerntB bevorzogt, dass mindeatena ^ 
Be Reinigungavorricbtungen in Serie oder parallei zn envander 
„ ^1 rArtderVerachain^g^ddieZahiderineinerV—gve™ . 

' ^ Kon^rriWc^W^vorrientong - ^ 
Reird.ei.sanforderungen nnd dem AnfreirdgungapolenHal dea Zreiprodnte. 

Dartberhinana benifft die voriiegende Brflndnng eine SyrAesevorricWnng, aof- 
u m einen Sy— riebtong, vorzogsweiae einen ReaKor, nnd erne zovor 

^sanre nnd Methaervlsaure nnd den bevorzogten Kondnnaboneo ™ 

Igem nnd Wascbvorriebtongen wird auf die Ansfnbmngen m WO 02/055469 

riehtnng eine Oasphaaenoxidanonsa^eseeinhei. 1st to 

jj teforscH,", Band 1 nnd 2, Chemreforscnnng nn Degos a 
„, ,«, 1088 Seiten 108 bis 126 verwiesen, wobei der 
25 Forsohnngszentrom Wolfgang 1988, Seiten iu» 

Udt dieaer Referenz einen Teil dieser Offenbarnng teldet 

Femer b«ri« die Erfindong ein Verfabren znr Aufreini^g von einem Wascb- 

, , t2«^«n R«reich einer zuvor definierten Wasch- 
gut, wobei das Waschgut uber den Etsten Bereicn einer 

30 vorrichtungzugefijhrtwird. 
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fc e*er bevorzugun Ausfuhrungsform der de, — » J^. 

. j . .on new -% bevorzugt mindestens 5U uew. 
^nfcaltfat das Waschgut mindestens 20 Crew.- /o, Devui 5 
beinhaltet das wasc » Zielproduktes, votzugs- 

o/o und besonders bevorzugt mindestens 85 Gew. /o de 

weiseAcrylsaure. 

Zudem betnffi die Erfinoung Hersteltam von Lebeasmitteln, 

^ Verfabrens ta d- Belong 

Mymeren, Treibstoffen, Hnta**. Reungungsnrttein, Farb 
Arzneimitteln. 

„■■ h die Erftadung die Verwendung einer erfindungsgemaBen 

" tie,^ ^b— Monomere, ~ ff e, I*— 
reinigung von ZielproauKien wio ^ 

tel; oder zur Abwasseraufinbeitung; Oder zur Isornerentrennung- 

CaprolaoUm.Fettsaoxen, odet ^UoAeazol, p-XyW, Pbtolid oder 

cyana,, Napbtbalm, Paraffin, p-, o ote » ^ 
M jeweils deren Derivale oder jeweils deren Salze bevorzugt 
Hydrazin Oder Diesel bevorzugt 

HacMoigend wird die Erfindung annand nicM Bminerender Figuren nlner erKu- 



tert: 
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W ! zei* dea <*— t dure* e*e — — I— — 
dungsgemaBen Waschvorricatung. 

5 richtung. 



Figur 3 zei* *. — «- QuKsdmittsdatstdtang eines ais ftdtf*. aas- 
gebildeten ertataagsgemifien Stromungswidersiands. 

und einer teilweisen Aufsicht 

Fig- 6 zeigt einen Stromungswiderstand 6 in Aufsicht. 

- 20 - - Pig. 7 2 eigt eine scncnatiscne Zdchnung des -«~ * 

Achse I/T der Darstellung in Fig. 6. 

FiOT r ! zeigt eine Waschvorrich^ bested . —» Hasten Bereich 1 der 

p- rittel 6! vnrzngsweise ein Mrdersctaeoke, aufweisen kann, 
r «d einl Dritten Bereich 3. Zwiaehen denr das Waseh*.. 4 

" rr^eiten Bereich 2 nnd den, Dritten Bereich 3 * eta SKomnngawr- 

£1 » Weiterhin we* der Strdnrnngswiderstand Prod*- 

^11 26 auf, mit denen das aufgeschnrolzene Zielprodnk. , den 

•""T d ZL*** wird nnd ans den Sftangen 10 aastretea 
30 SWmungsmderstand 6 emgelertet wd ^ 
^ Weiterhin weist der Sttfmnngsmderstand eme Botaung 
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eines Mulnthermofuhlers 29 mit verschiedenen Messstellen 30 auf. Der Zweite 
Bereich 2 bildet eine Waschkolonne 53 aus. Die Waschkolonne 53" ist vorzugs- 
weise als rotationssymmetrische Rohre ausgestaltet, die genauso wie der Zweite 
Bereich 2 durch eine zentrale Langsachse 5 des Zweiten Bereichs 2 durchlaufen 
5 wird. Die Wandungen der Waschkolonne 53 weisen eine moglichst glatte Ober- 
flache auf. Die Waschkolonne 53 beinhaltet das Kristallbett 32, das die Waschko- 
lonne 53 in Richtung des geraden Pfeils durchstromt. Entgegen der Stromungs- 
richtung des Kristallbetts 32 wird dieses durch eine Wascbflussigkeit 33 entspre- 
chend der Richtung des geschlangelten Pfeils durchstromt. Zwischen dem Ersten 
10 Bereich 1 und dem Zweiten Bereich 2 ist ein Filter 7 angeordnet, der iiber eine 
Filterableitung 8 verffigt. Eine Wandung 9 des Filters 7 schlieBt sich an die Wan- 
dung der Waschkolonne 53 an. Die dem Waschgut 4 zugewandte Wandung des 
Filters 7 ist als konisches Lochblech mit Sieb ausgestaltet, wobei die Wandung 
des Filters 7 in einem Winkel a von >0 bis <90° zu der zentralen Langsachse des 
15 Zweiten Bereichs 5 angeordnet ist. Somit ist die Waschkolonne 53 an einem Ende 
durch den Stromungswiderstand 6 und an dem anderen Ende bis auf die fur den . 
Ersten Bereich bleibende Ofmung fur eine Waschgutzufuhrung 52 durch den Fil- 
ter 7 abgeschlossen. Der Erste Bereich 1 weist die als Rohr ausgebildete Wasch- 
gutzufuhrung 52, in der der Multimermofuhler 29 durch ein Dreibein 28 fixiert ist. 
20 Der dritte Bereich 3 weist eine Aufschmelzvorrichtung 54 auf, in der eine Pro- 
dulctkreislauMckfuhrungs-Schmelze einmundet und eine Produktkreislaufruck- 
fiihrungs-Suspension abgeht. Die in diesem Abschnitt beschriebene Waschvor- 
richtung kann zum einen so betrieben werden, dass der Erste Bereich 1, wie in 
Fig. 1 gezeigt, unten angeordnet ist. Es ist jedoch auch moghch, die Waschvor- 
25 richtung umgekehrt zu betreiben, dadurch daJJ das Waschgut von oben iiber den 
Ersten Bereich 1 beaufschlagt wird. 

In Figur 2 wird ein in einem Reaktor, als Bestandteil einer Synthesevorrichtung 
14, mit einer ggf. zwischengeschalteten Quenchvorrichtung erzeugter Feed uber 
30 erne Feed-Zuleitung 55 einem Kristallerzeuger 13 zugefuhrt, in dem das Wasch- 
gut als Kristallsuspension erzeugt wird. Uber einen Kristalluberlauf 48 wird die 
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— ' 30 - —"^^ion eat- 
5 die Aufschmekvomchtung 54 an m ^ ^ 

rung-Schmelze 19 in cue au» zuruckge- 
10 BWen Sieves wd*« -den Mul „ leme nt 30 nnuels 

Metapuntaegelung angesteuert, mn to* Van Waschftont to de r 

- - --rr^sTS^- * — 

WasehkolonnezniegelnDasautgere » Retaprodnktanslass 21 

15 VM „ - — : ^JLJ wobei das den 
^ si ch eine etneute Renngungsvomchnmg ^ 

Retopr — ss » — ~r B — e de, in Hp, 2 darge- 
Knstanerzeuger, an den SI eh d,e — fl » „ ta de n nr- 

• ^ „rf die WO 02/055469 Bezug genommen, me sonrn 
25 nehtungen wnd auf d.e WO ^ ^ ^ ^ Htots 

derOff— dieserSetaft^Zn^ ^ 4er „i t e d« 

F ordere,nnehtung 51 ^ ^ 

^^"^"--de.nP— 

30 nSSS-- 
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MM. den, -rfW — • «- ~ .J"* 

w enn das Zielprodnk, Wts so rein * dass es anf Gtnnd semer RedcbviW zu 
^erwfinsobten nnd spontanea ReaMonen neigt Weitetbin kann das Anfccta* 
2en der das Zidprodnk. beinbaltenden Kristane dnrcb Bewegen en*. 
5 ^tendenSefcne.zeindent duroh die Bezngziffcm .5, 17, .8 and 1, gebdde- 

ten Kreislauf erfolgen. 

Figur 3 zeigt einen * Mtf« ansgebildeten SWnrnngswide^d 6. Diese 
Platte waist in der Darstennn^ebene zwei Oflhnngen 10 aut wober „ dent 
l0 ^e en Bereieb 2 zag— A-Qnersebnin. U dieser Ofniungen 10 greBei 1st 
ds ein den, Dritten Bereich 3 zagewandtet B-Qu— .2. Ausgebend von dent 
Zweiten Bereiob 2 befracbt* besitzt die Oflnnng 10 zunacbst eine konrsobe Boh- 
' «" and.neinetnEndennddemB-Quersc^ 

. dent anderen Bode. An den B-Qnerschnitt 12 der konisohen Bobrnng 7 
15 soblieBt sicb eine ParaMbobmng 56 rit dent B-Qnersebni« 12 an Dre KnstaUe 
' 59 des KristaUbens 32 bewegen sieh enUang der Rtebnmg der geraden Pfetle 
teh die 6«nungen 10. Entgegengesetzt dazn flieB, die Wasebnus*gke,t 33 ut 
der Ricbtong der gesobHngelten Pfeile. Der * Pranplatte 6 ansg*tlde,e S^- 
mmg swide K tand weis. za des SH r Bebeizong einen Temperiermedttanetn »tt34 
2 „ - nnd ein Tenrpenennediamansnitt 35 an,. Weiterbin geiangen fiber dre Produk - 
s^rfiekffibrung 26 Prodnkte in die Oflhnngen 10 and anf die den, Zwe,«» B. 
M 2 zngewandten Seite des als PraUplatte ansgebndeten Snomnngsw.derstands 
« Dnrcb die Bobrnng 31 wird die fiber die Prodotettonnfickfihrung 2 m den 
Sfcontungswiderstand 6 rfiokgeffibrte Zieiprodnkt ennraltenden Sebnrdze zona 
25 WasobenderKristaHeSSdiesenzagefflbrt. Autedent kann dnrcb d.e Bobrnng 31 
das Multitbennoelement 30 gefObrt werden. 

" Figur 4 zeigt einen als GWer ansgebildeten Strtanngswiderstand 6, wobei die 
oLagen 10 dnreh die Streben 36 gebildet werden. Uber eine Beheizeinncbnntg 
30 38 is, das Gitter 37 beheizbar. In einer anderen Ansgestalnmg sind die Streben 
M eines Netzes. In den in diesent Absatz bescbriebenen AnsgestaUnngen ts, es 
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bevorzng, dass die Su-eben 36 hob. au.gebi.de. surd und durcb den « , ■ 
den Hoblraum ein Heitz/Kuhl-Mittel geleite. wird, um eine moguchs. ubertat- 
aang^e Bebeizung to aufzuscbmelzenden Kxistalle zu gewMeisteo. Durch 
die in diesem Absafc g-igten ****** *>* " Sn6mungsw.ders.and 6 
5 beheizt werden. Bezuglicb to wetoen Bezngszeicben wnd auf die AusfUbrun- 
gen zu den vorhergehendeaKgerenverwiesen. 

Figur 5 zeigt einen SWmungswiderstand 6 mi. in itaem Querschnitt variierbaren 

Sftangen 10, augend eine fes.e unlere Lochplatte 39 und eine gegenuber der 
„ un.eren Locbpiane 39 drebbeweghcbe Enplane 42, die fiber einen Ringlet 

44 mi. einer Antriebsspule 45 um eine MuI«U,ermonihleriuhrung 46 bewegbar .s«. 

Bezuglicb der weiteren Bezngszeicben wird auf die Ausfubrungen zu den vorher- 

gehenden Figuren verwiesen. 
15 R g S zeig.e to en Stt 6 m ung^der Sto d6inAn fe ich t Die S erS tt 6mung S wide r - 
stand 6 weis. mebrere Bobrungen 10 anf, die jeweils eine konvez ausges.alte.e 
koniscbe Bohrung 57 besnzt Wefterbin weis. dieser Ausschniu des S<r6mungs- 
widerstands 6 eine Bohrung 31 auf. 

20 Fig 7zeig.etaen^er S chn« m tta„gtoAcb S eia-desinFig.6abg*ild«en 
Ansschnitts eines Su*mungswiders<andes 6. Dieser Stt 6mungswiders.and 6 w- 
&fmungen 10 and 31 auf. Die Ofmung 10 wird ana einer konvezen Bobrung 60 
nnd einer ParaUelbohrung 56 gebildec. die hn wesenflicben rechtwinklig zn der 
Oberflache des Ausschnius des Strnmungswiderstands 6 ansgebildet amd. 
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Weiterbin wird die Erflndnng naobfolgend durch nich. limitierende Beispiele nS- 
her erlautert. 
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Beispiele 



Ptftis piel 1 fWasser aufreimgung > ) 

In einer Vorrichtung nach Fig. 2 mit einem 100-Liter-Kuhlscheibenkristaller der 
Firma GMF-Gouda B.V. als Kristallerzeuger 13 wurde eine 10 Gew.-%-ige Es- 
sigsaure-Wasser-Mischung in den Kristaller vorgelegt. KristaUisationswarme 
wurde uber die Kuhlflachen des KuMscheibenkristallers abgefuhrt. Die Gleich- 
gewichtstemperatur der eingesetzten Mischung betrug 3,5°C. Die bei der Kristalli- 
sation erzeugte Suspension (Suspensionsdichte ca. 30 % entsprechend einer Kris-_ 
tallisationstemperatur von minus 3,5°C) wurde uber den Verweilzeitbehalter 49 
einer Waschvorrichtung gemaB Fig. 1 (Innendurchmesser 82 mm, Lange 550 mm) 
beinhalten einen konischen Filter 7 (Filtermaterial 1.4571 mit 250 urn Maschen- 
weite, unterer Durchmesser 27,7 mm, oberer Durchmesser 80,5 mm und einem 
Stromungswiderstand nach Fig. 3 (Hone 60 mm mit 9 Durchgangsbohrungen & 14 
mm) kontinuierlich mit einer Exzenterschneckenpumpe (150 Liter/Stunde max. 
Forderleistung) der Firma Netzsch GmbH zugetuhrt. 

Zur Erzeugung der Gegenstromwasche wurde uber den reinen Produktauslafi 21 
20 ca. 20 % des Gesamtvolumentstroms abgenommen, so dass ein Teil der Kristalle 
des nach oben wandernden Kristallbetts nach dem Aufschmelzen wieder durch 
das Kristallbett herabstromte. Auf diese Weise konnte am Kopf der Waschkolon- 
ne die Konzentration der Essigsaure auf 2,8 Gew.-% reduziert werden. 

25 Beispiel 2 

In einer Vorrichtung nach Fig. 2 mit einem 100-Liter-Kuhlscheibenkristaller 
(GMF-Gouda B.V.) wurde ein Acrylsaure-Gemisch der in Tabelle 1 aufgefuhrten 
Zusammensetzung vorgelegt: 

30 
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Tabelle 1 



MEHQ 

HQ 

PZ 

D-Acrylsaure 
MSA 



Name I 




Feed 


Wasser 


% 


8,0 


Essigsaure 


% 


0,052 


Furfural 


% 


0,006 


Benzaldehyd 


% 


0,007 _ 


Acrolein 


% 


<0,0001 


Propionsaure 


% 


0,028 


Protoanemonin 


% 


0,006 


Acrvlsaure 


% 


91,625 


MEHQ 


% 


0,016 


HQ 


% 


0,017 


PZ 


% 


0,036 


D-Acrvlsaure 


% 


0,227 


MSA 


% 


0,030 


Sonstige 


H |0.059 



Hydrochinon 
Phenothiazin 
Dimere Acrylsaure 
Maleinsaureanhydrid 



10 Die Kristallisationswarme wurde liber die Kuhlflachen des Kuhlscheibenknstal- 
lers abgefuhrt. Die Gldchgewichtstemperatur des eingesetzten Gemiscbes betrug 
5 o C Die bei der KristaUisation erzeugte Suspension (Suspensionsdichte ca. 20 
Gew -% entsprecbend einer Kristallisationstemperatur von 2°C) wurde uber den 
Verweilzeitbebalter der Waschkolonne nacb Fig. 1 (Innendurchmesser 82 mm, 
Lange 520 mm) beinhaltend einen konisehen Filter (Filtermaterial 1 .4571 mit 250 
m Maschenweite, unterer Durchmesser 27,7 mm, oberer Durcbmesser 80,5 mm) 
und einen Stromungswiderstand nach Fig. 4 (Drahtstrebenstarke 0,5 mm, Ma- 
schenweite 1,5 mm) kontinuierlich mit einer Exzenterschneckenpumpe (300 Li- 
ter/Stunde max. Forderleistung) der Firma Netzsch GmbH zugefuhrt. 
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Zur Erzeugung der Gegenstromwasche wurde der ReinproduktauslaB 21 vollstan- 
dig abgeschlossen, so dass der gesamte Teil der Kristalle des nach oben wandern- 
den Kristallbetts nach dem Aufschmelzen wieder durch das Kiistallbett herab- 
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sWnrte. Anf di.se Weise wnrde nach 24 Standen am Kopf der Wascbkolonne 
eine reme Acylsanre mit einer Znsannnensetzung nach Tabelle 2 erbalten. 



Tabelle 2 



10 



Name 




Produkt 


W ao»d 


% 


1.37 


Essissaure 


% 


0,013 


Furfural 


% 


<U,UUU 1 


Benzaldehyd 


% 


0,001 


Propionsaure 


% 


0,01 


Protoanemomn 


i% 


i o.ooi 


Acrvlsaure 


% 


98,558 


MEHQ 


% 


0,001 


HQ 


% 


n.b. 


PZ 


% 


n.b. 


D-Acrylsaure 


% 


0,03 


MSA 


% 


<0,001 


Sonstige 


% 


0,009 



HQ 
PZ 

D-Acrylsaure 
.MSA 



Hydrochinon 
Phenothiazin 
Dimere Acrylsaure 
Maleinsatireanhydrid 
unterhalb der Messgrenze 



Tabelle 2 zeigt, dass die erfindungsgemSfie Waschvorrichtung zur Aufteimgung 
von Acrylstae zu hohen Reinheiten erfolgreich eingesetzt werden kann. Das be. 
dieser Auftetaigung erzielte AH* wies eine Zusarcmensetznng nach Tabelle 
15 auf. 
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Tabelle3 



10 



Name 



Essigsaure 



Wasser 



Furfural 



Benzaldehyd 



Propionsaure 



Protoanemorun 



Acrylsaure 



MEHQ 



% 



% 



% 



% 



% 



% 



% 



PZ 



D-Acrylsaure 
MSA 



% 



% 



% 



% 



% 



Sonsfage 



% 



MEHQ 

HQ 

PZ 

D-Acrylsaure 
MSA 



Filtrat 



10,3 



0,06 



0,007 



0,008 



0,03 



0,005 



89,104 



0,018 



0,022 



0,042 



0,342 



0,09 



0,053 



Methyl-ethyl-hydrochinon 
Hydrochinon 
Phenothiazin 
Dimere Acrylsaure 
Maleinsaureanhydrid 



Die Konzentrationsangaben wurden mittels Gaschromatografie bestimmt Was- 
serkonzentrationen wurden nach AS1M D 1364 und die Inhibitor Konzentrafco- 
nen nach ASTM D 3125 bestimmt 



• Das Beispiel 2 zeigt eine erhebliche Aufreinigung durch eine im erfindungsgema- 
fien Verfahren eingesetzte erfindungsgemaBe Vorrichtung. Der Yerglexch der Ta- 
bellen 1 und 2 zeigt, dass auBer dem Zielprodukt Acrylsaure alle weiteren Verun- 
15 reinigungenabgereichertwerdenkonnten. 
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PATENTANSPRUCHE 



10 



15 



20 



25 



1. Waschvorrichtung, aufweisend 

- einen Ersten Bereich (1), dem ein Waschgut (4) zugefuhrt wird, 

- einen Zweiten Bereich (2), in dem das Waschgut (4) gewa- 
schen wird, und 

- einen Dritten Bereich (3), in dem das Waschgut (4) aufge- 
schmolzen wird, sowie 

- einen Stromungswiderstand (6), der zwischen dem Zweiten Be- 
reich (2) und dem Dritten Bereich (3) vorgesehen ist, 

wohei der Zweite Bereich (2) mindestens teilweise aus einer Saule 
(2a) gebildet wird und wobei diese Saule einen Durchmesser 
von mindestens 300 mm aufweist. 

2. Waschvorrichtung nach Anspruch 1 , wobei der Stromungswiderstand 

eine zentrale Langsachse (5) des Zweiten Bereichs (2) drehfest 
vorgesehen ist 

3. Waschvorrichtung nach Anspruch 1 oder 2, wobei zwischen dem Ers- 
ten Bereich (1) und dem Zweiten Bereich (2) eine Fest/Fliissig- 
Trennvorrichtung, vorzugsweise ein Filter (7), mit einer Filtratablei- 
tung (8) vorgesehen ist. 

4. Waschvorrichtung nach Anspruch 3, wobei die Fest/Flussig- 
Trennvorrichtung als ein Filter (7) in einer an dem Zweiten Bereich (2) 
anschlieBenden Wandung (9) ausgebildet ist. 
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Waschvorrichtung nach Anspruch 4, wobei der die Wandung (9) mit 
einem Winkel aim Bereich von >0 und <90°,bezogen auf die zentrale 
Langsachse (5) angeordnet ist. 



6 Waschvorrichtung nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei 
der Stromungswiderstand (6) mindestens eine Offhung (10) aufweist. 

7 Waschvorrichtung nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei 
der Stromungswiderstand (6) durch eine relative freie Querschnittsfla- 
che im Bereich von >0 bis <100 %, bezogen auf die Gesamtflache des 
Stromungswiederstands, gekennzeichnet ist. 



8 . Waschvorrichtung nach Anspruch 7, wobei die freie Querschnittsfla- 
j 5 che variierbar ist. 



9. 



Waschvorrichtung nach einem der Anspriiche 7 oder 8, wobei Stro- 
mungswiderstand (6) temperierbar ist. 



10 Waschvorrichtung nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei 
vor dem Ersten Bereich (1) oder mindestens teilweise in dem Ersten 
Bereich (1) ein pulsationsarmes Fordermittel (61) vorgesehen ist. 



11. 



25 



Waschvorrichtung nach Anspruch 10, wobei das pulsationsarme For- 
dermittel (61) eine Forderschnecke (61) aufweist. 
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12. Reinigungsvonichtung, aufweisend 
einen mit dem Ersten Bereich (1) 

einer Waschvorrichtung, aufweisend 

einen Ersten Bereich (1), dem ein Waschgut (4) zuge- 
fuhrtwird, 

einen Zweiten Bereich (2), in dem das Waschgut (4) 
gewaschen wird, und 

einen Dritten Bereich (3), in dem das Waschgut (4) 
aufgeschmolzen wird, sowie 

einen Stromungswiderstand (6), der zwischen dem 
Zweiten Bereich (2) und dem Dritten Bereich (3) vor- 
gesehen ist; 

oder 

der in einem der vorstehenden Anspriiche definierten Wasch- 
vorrichtung 

kristallleitend verbundenen Kristallerzeuger (13). 

1 3 . Reinigungsvonichtung, aufweisend 
einen mit dem Ersten Bereich (1) 

einer Waschvorrichtung, aufweisend 

einen Ersten Bereich (1), dem ein Waschgut (4) zuge- 
fuhrt wird, 

einen Zweiten Bereich (2), in dem das Waschgut (4) 
gewaschen wird, und 

einen Dritten Bereich (3), in dem das Waschgut (4) 
aufgeschmolzen wird, sowie 
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einen Stromungswiderstand (6), der zwischen dem 
Zweiten Bereich (2) und dem Dritten Bereich (3) vor- 
gesehen ist; 

kristallleitend verbundenen Kristallerzeuger (13). 



14 Reinigungsvorrichtung nach Ansprucb 12 oder 13, wobei zwischen 
dem Kristallerzeuger (13) und der Waschvornchtung ein Verweuzeu- 
behalter (49) vorgesehen ist. 

15 Sy*fcesevorrich«ung, augend etae Syr*ese«nrichtung (14) und 
s Lab ehre nach einem der Anspruche 12 bis 14 definlerte Ren- 
gungsvorrichtung. 

16 . Synthesevorrichtuag nach Anspracb 15, wobei die Synmesednrichtung 
(14) eine Gasphasenoxidationssyntheseeinheit ist. 



20 



25 



17. 



18. 



Verfabren zur Aufreinigung von einem Wascbgut, wobei das Wasch- 
gutuber den Ersten Bereich (1) einer in einem der Anspruche 1 bis 
definierten Waschvorricbtung zugefuhrt und ein Zielprodukt erhalten 

wird. 

Verfabren nach Anspracb 17, wobei das Waschgu. mindestens 20 
Gew.-% des Zielptoduktes betahaltet 



19 Verwendung des nach einem Verfabren nach Arvspmch 17 oder 18 er- 
halfflChe Zielprodukt bei der Herstellung von Lehensmitteta, Polyme- 
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ren, Treibstoffen, Scbmiermitteln, Reinigungsmitteln, Farbstoffen oder 
Arzneimitteln. 

20. Verwendung einer Waschvorrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 
11 oder einer Reinigungsvorrichtung nach Anspruch 12 oder 13 zur 
Aufreinigung von Zielprodukten wie Lebensmittel, Monomere, Treib- 
stoffe, Losemittel; oder zur Abwasseraufarbeitung; oder zur Isome- 
rentrennung. 
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BEZUGSZEICHENLISTE 



1 Erster Bereich 

2 Zweiter Bereich bzw. Saule 2a 

3 Dritter Bereich 

4 Waschgut 

5 Zentrale Langsachse des Zweiten Bereichs 

6 Stromungswiderstand 

7 Filter 

8 Filterableitung 

9 Wandung 

10 Of fining 

11 A-Querschnitt . 

12 B-Querschnitt 

13 Kristallerzeuger 

14 Syntheseeinrichtung 

15 . Prodijktlaeislau^ckfitong-Suspension 

16 Inhibito^fiihrimg 

17 produktkreislaufwarmetauscher 

18 Produktkreislauft)unipe 

1 9 ProduldkreislauMckfiih^ 

20 Druckregelventil-Produktauslass 

21 Reinproduktauslass 
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22 Filtrat 

23 ErsteFiltratrackfiihrung 

24 FUtratruckfuhrmgsp^ 

25 Zweite Filtratruckfuhrung 

26 Produktstroiirruckfuhrung 

27 Konische Lochblech mit Sieb 

28 Dreibein 

29 Multithermofuhler 

30 Mintithennoelemeat oder Multiwiderstandsthermometer 

31 Bohrung 

32 Kristallbett 

33 Waschftussigkeit 

34 Temperiermediumeintritt 

35 Temperiermediumaustritt 

36 Streben 

37 Gitter mit unterschiedlicher Maschenweite 

38 Beheizeinrichtung 

39 Untere Lochplatte 

40 Of&ungen untere Lochplatte 

41 Anfasung der Offhung 

42 Obere Lochplatte 

43 Offimngen obere Lochplatte 

44 Ringmagnet 

45 Antriebsspule 
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46 Multithermofmilerfuhrung 

47 Freie Querschnittsflachen 

48 Kristalleruberlauf 

49 Verweilzeitbehalter 

5 50 Verweilzeitbehalteruberlauf 

51 Fordereinrichtung fiir Waschgat/Suspension 

52 Waschgui^fuhrung 

53 Waschkolonne 

54 Aufschmelzvorrichtung 
10 55 Feed-Leitung 

56 Parallelbohrung 

57 Konische Bohrung 

58 Inhibitordosierer 

59 Kristalle 

15 60 konvexe Bohrung 

61 Fordermittel bzw. Forderschnecke 
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Kategoria- I Bezelchnung der Ver6tfen«ichung, sowefcerforderllch unter Angabe der in Bebacht kommnden Telle 

US 4 652 675 A (GOORDEN ET AL) 
24. M'arz 1987 (1987-03-24) 

Zusammenfassung 
Spalte 1, Zeile 48 - Zeile 51 
Spalte 2, Zeile 66 -Spalte 3, Zeile 3 
Spalte 3, Zeile 38 -Spalte 4, Zeile 9; 
Abbildung 

-/- 



Betr. Anspruch Nr. 

1,2,6,7, 

10,12, 

13,17-20 



Wettere Veroffentllchungen slnd der Fortsetzung von Feld C zu 
entnehmen 

s Besondere Kategorien von angegebenen Veroffentiichungen 
I "A" Verdffentlichung, die den allgemelnen Stand der Technik deflniert, 

aber nlcht als besonders bedeutsam anzusehen 1st 
-E- alteresDokument, das jedoch erst am oder nach dem intemationalen 

Anmeldedatum veroffentlicht worden 1st 

soil Oder die aus einem anderen besonderen Grund angegeben 1st (wie 

•O- Ve^ffenSung, die slch auf eine mOndliche Offenbarung, 

eine Benutzung, eine Ausstellung oder andere MaBnahmen beaem 
*P- VeVoffShung^^ Anmeldedatum aber nacn 
r V dem beanspruchten Prioritatsdatum veroffentlicht worden 1st 



Siehe Anhang Patentfamilie 



erfinderischerTatigkeitberuhendbetrachtetwerden 
"Y" Veroffentlichunq von besonderer Bedeutung; die beanspmchte Erfindung 
kannl Kh Lis auf erfinderischer Tatigkeit beruhend betrachtet 

Veroffentiichungen dieser Kategone in Vetoing, gebracnt wird una 
diese verbindung fOr einen Fachmann nanellegend ist 
-& a Veroffentilchung, die Mitglied derselben Patentfamilie 1st 



Datum des Abschlusses der intemationalen Recherche 

28. Januar 2004 



Name und Postanschrift der Intemationalen Recherchenbehorde 
Europaisches Patentamt, P.B. 5818 Patentlaan 2 
NL-2280HVRijswijk j , 

Tel. (+31-70) 340-2040, Tx. 31 651 epo nl, 
Fax: (+31-70) 340-3016 



Absendedatum des intemationalen Recherchenberichts 



04/02/2004 



Bevollmachtlgter Bediensteter 

van der Zee, W 



FormblattPCT/iSA^IO (Blatt 2) (Jutt 1992) 



INTERNATIONAAfiR RECHERCHENBERICHT 



Inte! 



PCT/I 



Jonatos Aktenzelchen 

ljjj^/10251 



ALS WESENTLIC H ANGfSEHENE UNTERLAGEN 

EP 0 920 894 A (NIRO PROCESS TECHNOLOGY 
BV) 9. Ouni 1999 (1999-06-09) 
in der Anmeldung erwahnt 



Y 
A 



Zeile 32 
Zeile 6 
Zeile 42; 



Zusammenfassung 
Spalte 1, Zeile 3 - Zeile 17 
Spalte 1, Zeile 42 -Spalte 2, 
Spalte 4, Zeile 10 -Spalte 6, 
Spalte 6, Zeile 47 -Spalte 7, 
Abbildungen 

US 4 705 624 A (THIOSSEN) 

10. November 1987 (1987-11-10) 

Zusammenfassung 

Spalte 1, Zeile 7 - Zeile 47 

Snalte 3 Zeile 57 -Spalte 5, Zeile 17 

Split! 6, zlile 39 - Zeile 56; Abbildungen 

EP 0 175 401 A (NEDERLANOSE CENTRALE 

ORGAN I SAT IE TNO) 

26. Marz 1986 (1986-03-26) 

das ganze Dokument 

US 4 383 121 A (SUGAMIYA ET AL) 
10. Mai 1983 (1983-05-10) 
Zusammenfassung 
Spalte 1, Zeile 5 - Zeile 21 
Spalte 3, Zeile 45 -Spalte 4, Zeile 24; 
Abbildung 2 

US 4 840 737 A (HENRIQUEZ) 
20. Ouni 1989 (1989-06-20) 

Zusammenfassung 
Spalte 1, Zeile 6 - Zeile 29 
Spalte 1, Zeile 57 - Zeile 62 
Spalte 2 Zeile 25 - Zeile 29 
Spalte 5, Zeile 26 -Spalte 6, Zeile 7; 
Abbildungen 

& DE 37 86 471 T „,,,,> 
11. November 1993 (1993-11-11) 
in der Anmeldung erwahnt 

DE 23 47 948 A (GRASSO'S KONINKLIJKE 
MACHINEFABRIEKEN NV) 
11. April 1974 (1974-04-11) 
Seite 10, Zeile 15 -Seite 15, Zeile 21, 
Abbildungen 

-/- 



Betr. Anspruch Nr. 

1,2,6,7, 
10,12, 
13,17-20 
3 



1,3,10, 

12,13, 

17-20 



1,3,10, 

12*13, 

17-20 



1,12,13, 
17-20 



1-7,10, 

12,13, 

17-20 



1-3,6,7, 
9,10,12, 
13,17-20 



^Kmblatt PCT/ISAG10 (Fortseteung von Blau 2) (JuH 1892) 



INTERNATIONAtfKR RECHERCHENBERICHT 




PCT/E^/10251 



C. (F o rt seUu ng )ALSW,S b N.U CHANa E g5 EN ^,.^^. : 

Kategorie' I BezelchnungderVertiHertllchung.sowettetforaerllch unter Angabe 



I Belr. Anspruch Nr. 



WO 02 055469 A (DEGUSSA AG ET AL) 

18. Juli 2Q02 (2002-07-18) 

in der Anmeldung erwannt 

Zusammenfassung 

Seite 1, Zeile 3 - Zeile 11 

Spite 5 Zeile 7 - Zeile 26 

Hill 27 Zeile 4 -Seite 29, Zeile 3 

SeUe 34, Zeile 27 -Seite 36, Zeile 32; 

Abbi-ldungen l-,4 



1,10,12, 

13,15, 

17-20 



RMtnblatt PCT/1SA/210 (Fortsetzung von BMt 2) (Jul) 1892) 



INTERNATIONAL RECHERCHENBERICHT 

Angaben zu Veroffentlichungen, diatftt selben Patentfamille gehfiren 



!m Recherchenbericht 
angefOhrtes Patentdokument 



llnt^J^na^es^kterueichen 

I PCT/^ fc/10251 



US 4652675 



Datum der 
Veroffentlichung 

24-03-1987 



Mitglied(er) der 
Patentfamilie 

ML 8403559 A 

EP 0183318 Al 

OP 61130256 A 



EP 0920894 



09-06-1999 



NL 
CA 
EP 
OP 
OP 
US 



1007687 C2 
2255103 Al 
0920894 Al 
3037670 B2 
11226315 A 
6241101 Bl 



US 4705624 



10-11-1987 



EP 

AT 

CA 

DE 

EP 

OP 

OP 

US 

ZA 



0191194 Al 



T 

C 



42907 
1285120 
3663227 Dl 
0193226 Al 
2677784 B2 
61245807 A 
4762622 A 
8600924 A 



EP 0175401 A 



26-03-1986 



NL 
AT 
DE 
EP 
OP 



8402536 A 
43795 T 
3570842 Dl 
0175401 Al 
61125404 A 



US 4383121 A 



10-05-1983 



OP 
OP 
JP 
DE 
EP 



1463428 C 
56100736 A 
63010689 B 
3160855 Dl 
0032816 Al 



US 4840737 A 



20-06-1989 



NL 
AT 
AU 
AU 
CA 
DE 
DE 
EP 
OP 



8600461 A 
91424 T 
591549 B2 
6914987 A 
1288216 C 
3786471 Dl 
3786471 T2 
0235857 A2 
62241514 A 



DE 2347948 A 11-04-1974 



NL 
DE 
FR 
GB 
GB 
US 



7212995 A 
2347948 Al 
2200028 A2 
1440909 A 
1427414 A 
3872009 A 



WO 02055469 A 



18-07-2002 DE 
WO 
EP 



10149353 Al 
02055469 Al 
1349826 Al 



Datum der 
Veroffentlichung 

16-06-1986 
04-06-1986 
18-06-1986 



09-06-1999 
03-06-1999 
09-06-1999 
24-04-2000 
24-08-1999 
05-06-2001 



20-08- 

15-05- 

25-06- 

15-06- 

03-09- 

17-11- 

01-11- 

09-08 

29-10 



1986 
1989 
1991 
1989 
1986 
1997 
•1986 
-1988 
-1986 



17-03-1986 
15-06-1989 
13-07-1989 
26-03-1986 
13-06-1986 



28- 10-1988 
12-08-1981 
08-03-1988 
20-10-1983 

29- 07-1981 



16-09- 
15-07- 
07-12- 
27-08- 
03-09- 
19-08 
11-11 
09-09 
22-10 



1987 
1993 
1989 
1987 
1991 
•1993 
-1993 
-1987 
-1987 



28-03-1974 
11-04-1974 
19-04-1974 
30-06-1976 
10-03-1976 
18-03-1975 



18-07-2002 
18-07-2002 
08-10-2003 
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